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BASIC-ABSTRACT: 

Masterbatches of silicone rubber for hot vulcanisation are prepd. 
continuously 

using a twin screw extrusion blender into which is introduced via one 
or more 

input zones (a) a polysiloxane gum (I) contg. up to 4% by mass of 
vinyl gps . 

and having a viscosity greater than 1 Pa.s at 2 5 deg.C and (b) a 
powdered 

filler (II) having a specific surface greater than 20 m2/g, (pref. 40 
to 400 

m2/g) , the ratio by mass of (II) /(I) being 5/100 to 100/100, (pref. 
10/100 to 

70/100) . The blender has degassing zones with outlets along its 
length. The 

output enters a further device, pref. a single screw extruder, to 
expel the 

filled gum under pressure via a filter pack. 

USE/ADVANTAGE - Suitable for prepg. masterbatches of rubber based on 
a variety 

of diorganopolysiloxane resins and filled with either a solid 
powdered silica, 

having an apparent density of greater than 0.1, pref. greater than 
0.2, or less 

than 0.1, pref. less than 0.06, i.e., an aerated silica. More 
efficient and 

consistent than batch prepn. using e.g., a twin ! Z-blade' mixer or an 
internal 

(RTM- Banbury) mixer with an overhead ram, by avoiding cooling and 
reheating of 

the equipment and cleaning between each batch. 
ABSTRACTED -PUB -NO: EP 258159B 
EQUIVALENT -ABSTRACTS : 

Process for continuous preparation of master-batches, in the form of 
thick and 

homogeneous doughs, to obtain subsequently silicone elastomers 
capable of being 

vulcanised when heated, characterised: in that an endless twin-screw 
mixer is 

fed continuously with at least (a) a polysiloxane resin containing 
from 0 to 4% 
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by weight of vinyl group and whose viscosity at 25 deg. C is higher 
than 

1,000,000 mPa s, and (b) a powdery filler whose specific surface area 
is 

greater than 20 m2/g, the filler/resin weight ratio being between 
5/100 and 

100/100, preferably between 10/100 and 70/10%, in that the volatile 
products 

are degassed in the course of their progress in the mixer, in that 
the screws 

rotate at a circumferential velocity of between 2 cm/s and 5 m/s, 
preferably 

between 50 cm/s and 3 m/s, in that the masterbatch is entrained by 
the screws 

at the end of the mixer away from that towards which the products 
have been 

introduced, in that the masterbatch flows continuously from the twin- 
screw 

mixer into an apparatus where it is pressurised, and in that the 
masterbatch 

flows continuously through a filter as it leaves the apparatus. 
(12pp) 
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© Procede de preparation en continu de melanges-mattres pour elastomeres silicones vulcanlsables a chaud. 



Procede de preparation en continu de melanges-maitres 
(^M) pour elastomeres silicones vulcanlsables a chaud (EVC) 
dans lequel on alimente en continu un malaxeur (1) double-vis 
avec au moins : 

- une gomme poiyslioxanique de vlscosite superieure a 
1 000 000 mPa.s a 25 °C et 

- une charge poudreuse dont la surface specrfique est 
superieure a 20 m 2 /g, et en ce que Ton fait passer Ic 
melange-maitre, obtenu, directement dans un appareii (2) de 
mise en pression a sa sortie du malaxeur (1). 

La charge peut notamment §tre de la silice de combustion 
et/ou de precipitation. 
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Description 

PROCEDE PE PREPARATION EN CONTINU DE M ELAN G ES-M AITRES POUR ELASTOMERES SILICONES 
— VULCANISABLES A CHAUD 



La presente invention se rapporte a un procede 
industriel de preparation, sous forme de pate 5 
epaisse, compacte et homogene, de melanges-mai- 
tres pour obtenlr ulterieurement des elastomeres 
silicones vulcanisables a chaud lorsqu'on a ajoute a 
ces melanges-maitres notamment par exemple des 
catalyseurs du genre peroxyde. 10 

II est connu de preparer industriellement des 
melanges-maitres pour des elastomeres silicones 
vulcanisables a chaud, mals ces procedes presen- 
ted Tinconvenlent d'etre discontinus, c'est-a-dire 
de necessiter des etapes independantes et succes- 15 
sives (procedes par "batches") qui exigent beau- 
coup de temps et de main d'oeuvre et sont difficiles 
a automatiser. Ainsi on commence generalement 
par melanger dans des appareils fonctionnant en 
discontinu des gommes silicones tres epaisses, 20 
ayant des viscosites superieures a 1 000 000 mPa.s 
a 25 °C et comprenant de 0,01 a 2% en polds de 
groupements vinyles lies aux atomes de silice, avec 
des charges constitutes la plupart du temps de 
silices de renforcement ayant un diametre particu- 25 
Iaire moyen inferieur a 0,1 micron et dont la surface 
specif Ique (BET) est superieure a 40 m 2 /g, de 
preference comprise entre 120 et 300 m 2 /g. La 
quantite de silice de renforcement par rapport a la 
gomme est generalement comprise entre 10/100 et 30 
70/100 (en poids). La plupart du temps on charge 
egalement dans I'appareil melangeur, en meme 
temps que la gomme et la silice, au molns un produit, 
dit "antistructure", comme par exemple une huile 
a - cd -dihydroxydiorganopolysiloxane dont la visco- 35 
site est comprise entre 20 et 100 mPa.s a 25 °C. La 
quantite de ce produit antistructure par rapport a !a 
gomme est generalement comprise entre 1/100 et 
15/100 en polds, de preference entre 1/100 et 
10/100. On ajoute egalement parfois d'autres pro- 40 
duits, tels que par exemple des charges d'extension 
(de bourrage), comme la farine de quartz broye, 
ainsi que divers autres additifs. Ces appareils 
melangeurs comprennent principalement : 

1 . - des malaxeurs a bras, appeies egalement 45 
"petrins", constitues d'une cuve dans laquelle 
tournent lentement, en sens inverse, deux bras 
dont la forme se rapproche plus ou moins de 
ceile d'un Z. La vidange du produit se fait en fin 
d'operation, soit par basculement, soit par vis 50 
d'extraction, 

2. - des "melangeurs internes", du type BAN- 
BURY, comportant une chambre de malaxage 
dans laquelle tournent en sens inverse deux 
petrisseurs dont la section transversale a une 55 
forme evoquant celle d'un oeuf a petit bout 
pointu. La chambre de malaxage est surmontee 
d'un piston qui exerce une pression (generale- 
ment plusieurs bars) sur la matiere en cours de 
malaxage. La vidange du produit, en fin d' opera- 60 
tion, se fait par I'ouverture d'une trappe situee 

en bas de la cuve, grace a la pression exercee 
par le piston et par les petrisseurs. 



Dans les appareils du type 1), pouvant avoir un 
volume interne bien plus eleve que ceux du type 2) 
on arrive a faire des lots ("batches") de melanges- 
maitres de plusieurs tonnes, mais les durees 
d'operation sont en gendral longues, de plusieurs 
heures, en particulier lorsqu'il s'avere indispensable 
de chauffer, puis ensuite de refroidir, la masse du 
melange. D'autre part ii est difficile, dans ces 
appareils du type 1), de disperser correctement 
certaines charges renforcantes "denses" (d> 0,1) 
obtenues par exemple par compactage. Les plus 
gros appareils du second type peuvent produire des 
lots d'une centaine de kg ou plus, avec des durees 
de cycle nettement plus courtes (en general de 5 a 
15 minutes). Ces derniers appareils peuvent permet- 
tre d'effectuer un chauffage assez rapide du me- 
lange, mais sont mal adaptes a la devolatilisation de 
ia masse du melange et a ('utilisation de charges 
poussierantes. Les appareils discontinus du type 1) 
et 2) ci-avant, ont d'autre part en commun les 
defauts suivants : 

. duree importante des operations de chargement 
et de dechargement, qui s'ajoute a la duree du cyle 
de melange, 

. necessite de reprises du melange pour les 
operations ulterieures, en particulier pour la filtration 
du melange-maitre obtenu et pour son conditlonne- 
ment. Du fait de la nature tres visqueuse et coliante 
des melanges-maitres, les operations de reprise 
sont rendues iaborieuses et elies ne sont pas faciles 
a automatiser. 

Un but de la presente invention est done un 
procede de preparation de melanges-maitres pou- 
vant etre utilises pour la formation d 'elastomeres 
vulcanisables a chaud, Iedit procede etant continu. 

Un autre but de la presente invention est un 
procede pouvant etre faciiement automatisable. 

Un autre but de la presente invention est un 
procede dans lequel la filtration des melanges-mai- 
tres peut §tre faite sans avoir a operer des reprises 
desdits melanges. 

Un autre but de la presente Invention est un 
procede ne necessitant pas la preparation initiale 
"d'un melange de particules s'ecoulant bien" (com- 
prenant de la gomme polysiloxanique de viscosite 
sup6rieure a 1 000 000 mPa.s et de la silice) avant 
son introduction dans un malaxeur double-vis, 
comme ceci est decrit dans le FR 2 289 572. 

Un autre but de la presente invention est un 
procede de preparation de melanges-maftres pour 
elastomeres vulcanisables a chaud permettant I'utili- 
sation de matieres premieres bon marche, notam- 
ment : 

. de charges renforcantes non traitees, 

. de charges "denses" telles que des silices de 

precipitation ou de combustion compactees, 
. de gommes polysiloxaniques partiellement devo- 

latilisees. 

Un autre but de la presente invention est un 
procede dans lequel on peut utiliser soit des silices 
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aerees (de density generalement inferieure a 0,1), 
soit des silices denslfiees (comme cela a ete dit 
ci-dessus) de densite generalement superieure a 
0,1. 

Un autre but de la presente invention est un 
procede continu de preparation de melanges-maT- 
tres pour elastomeres vuicanisabies a chaud dans 
lequel ie malaxeur utilise a un tres haut "debit 
specifique 0 , c'est-a-dire une grande capacite de 
production par rapport a sa taille et plus particuliere- 
ment par rapport au volume interne occupe par les 
produits en cours d 'elaboration. 

Un autre but de la presente invention est un 
procede continu de preparation de melanges-ma?- 
tres "a chaud" de facon tres economique, sans avoir 
a chauffer le malaxeur double-vis par apport de 
calories externes, sauf eventuellement un peu dans 
la zone d'introduction des matieres premieres, et 
sans avoir a allonger la duree du malaxage. 

Un autre but de la presente invention est 
I'obtention de melanges-mattres : 

. blen devolatilises (grace a ce procede "a chaud") 
ce qui permet d'obtenir des pieces moulees (en 
elastomeres vulcanises a chaud) ayant moins de 
retrait et des pieces extrudees ayant moins de 
bulles, 

. ayant de bonnes proprietes de conservation, 
c'est-a-dire une faible restructuration au stockage, 
ces avantages etant acquis me me avec des silices 
de renforcement non prealablement traitees et 
meme avec des silices de precipitation. 

Un autre but de la presente invention est un 
procede de preparation en continu de melanges- 
maitres pour EVC, integralement automatise, depuis 
la charge des matieres premieres dans le malaxeur 
jusqu'a la palettisation des produits (melanges-maf- 
tres) emballes prets a etre livres ou utilises. 

II a maintenant ete trouve et c'est ce qui fait l'objet 
de la presente invention un procede de preparation 
en continu de melanges-maitres, sous forme de 
pates epaisses et homogenes, pour obtenir ulterieu- 
rement des elastomeres silicones vuicanisabies a 
chaud, caracterise : 

- en ce qu'on alimente en continu un maJaxeur (1) 
a double-vis sans fin avec au moins -a) une gomme 
polysiloxanique comprenant de 0 a 4 <Vb en poids de 
groupement vlnyle et dont la viscosite a 25 °C est 
superieure a 1 000 000 mPa.s, et -b) une charge 
poudreuse dont la surface specifique est superieure 
a 20 m 2 /g, le rapport ponderal charge/gomme etant 
compris entre 5/100 et 100/100. de preference entre 
10/100 et 70/100. 

- en ce qu'on degaze les produits volatils au cours 
de leur avancement dans le malaxeur (1), 

- en ce que les vis tournent a une Vitesse 
circonferentielle comprise entre 2cm/s et 5 m/s. de 
preference entre 50 cm/s et 3 m/s, 

- en ce que le melange-maTtre est entraine par les 
vis a I'extremite (10) du malaxeur (1 ) opposee a celie 
(9) vers laquelie les produits ont ete introduits, 

- en ce que le melange-maltre passe en continu du 
malaxeur (1) double-vis dans un appareil (2) ou il est 
mis en pression. 

- en ce que le melange-maitre passe en continu au 
travers d'un filtre (3) a sa sortie de I'appareil (2). 



La description du procede selon la presente 
invention sera mieux comprise a 1'aide des figures 
ci-jointes, qui illustrent, a titre d'exemple, de facon 
schematique et sans echelle determinee, des modes 
5 de realisation d'appareillages et d'utilisation d'appa- 
reillages permettant d'obtenir les melanges-maitres, 
sans pour cela qu'il y ait aucune restriction. 

La figure 1 represente un mode de mise en 
oeuvre du procede selon la presente invention. 
10 La figure 2 represente, partiellement, une 

variante de mise en oeuvre du procede selon 
I'exemple 1 . 

Le procede selon la presente invention, de 
preparation en continu de melanges-maitres (MM) 

15 pour elastomeres vuicanisabies a chaud (EVC) est 
mis en oeuvre a I'alde des appareillages represents 
schematiquement sur la figure 1. Ces appareillages 
comprennent tout d'abord un malaxeur (1) double- 
vis, ces doubles vis etant de preference co-rotative s 

20 et mutuellement raclees, c'est-a-dire tournent 
toutes les deux dans le meme sens. Ce genre de 
malaxeur (1) double-vis est bien connu et parmi 
ceux-ci on peut citer notamment les appareils : ZSK 
et CONTINUA de la Societe WERNER et PFLEIDE- 

25 RER ainsi que leur derive KOMPIPLAST KP, I'appa- 
reil MPC/V de la Societe BAKER-PERKINS, les 
appareils de la Societe LEITSTRITZ, Tappareil ZE .... 
A de la Societe BERSTORFF. Ces malaxeurs sont la 
plupart du temps des appareils modulaires, tant au 

30 niveau des fourreaux (parties de Tappareil entourant 
les vis) que des vis, c'est-a-dire que I'utilisateur 
procede lui-m§me a la conception de son malaxeur 
a partir des elements que les fabricants mettent a sa 
disposition par leur catalogue. En regie generate ie 

35 rapport de la longueur totale de chaque vis par 
rapport a leur diametre externe est compris entre 20 
et 60, de preference entre 30 et 50. Les vis (voir 
figure 1) comportent dans les zones d'alimentation 
Ai, A2 et de malaxage Mi, M2 une alternance 

40 d'elements convoyeurs ciassiques. par exemple a 2 
ou 3 filets, et d'elements en forme de roues dentees 
ou du type a cames decalees, par exemple a deux ou 
trois lobes. Dans les zones situees de part et d'autre 
de la chambre (D) de devoiatilisation, les vis 

45 comportent des elements permettant de freiner 
I'avancee du produit empate et de remplir ainsi tout 
le volume libre entre vis et fourreaux de fagon a bien 
etancher la zone de devoiatilisation. Les fourreaux 
comportent avantageusement, entre les dispositrfs 

50 d'introduction (appeles "goulottes" ou "orifices") 

des zones d'alimentation A1, A2 et le puits D de 

devoiatilisation sous vide, un ou plusieurs events E1, 

E2 atmosph6riques judicieusement dispos6s en 

aval de la goulotte d'introduction de silice et hors 

55 des zones de compression, pour permettre la 
d6saeration de la silice et, par voie de consequence, 
I'obtention d'un debit eleve. 

Dans le procede selon la presente invention les vis 
du maJaxeur double-vis (1) tournent a une vitesse 

60 circonferentielle comprise entre 5 cm/s et 5 m/s, de 
preference entre 50 cm/s et 3 m/s, et sont agencees 
dans les fourreaux de facon telle que les produits 
introduits (dont il sera question ci-apres) sortent de 
ce maJaxeur (1) [sous forme de MM] a une 

65 temperature comprise entre 150 et 250 °C t de 
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preference entre 180 et 240 °C, leur temps de s6jour 
moyen dans ce malaxeur double-vis 6tant compris 
entre 30 secondes et 10 minutes, de preference 
entre 1 et 4 minutes. 

Les produits introduits dans ie malaxeur (1) k 
double-vis comprennent au moins una gomme 
dlorganopolysiloxane comprenant de 0 k 4 o/o, de 
preference de 0,01 k 3 o/o, en poids de groupement 
vinyie et dont la viscosife k 25 °C est superieure k 

1 000 000 mPa.s (millipascal.seconde), de prefe- 
rence sup6rieure a 2 000 000 mPa.s. Ces gommes 
polysiloxaniques sont des polymeres lineaires, de 
poids moleculaire eleve (sup6rieur k 500 000 
daltons), dont la chatne diorganopolysiloxanique est 
constitu6e essentiellement de motifs de formule 
R2SiO. Cette chaine est bloqu6e k chaque extra- 
mite par un motif de formule R3Sio,5 et/ou un radical 
de formule OR'. Dans ces formules : 

- les symboles R, Identiques ou differents, 
repr6sentent des radicaux hydrocarbones monova- 
lents tels que des radicaux alkyle, par exemple, 

methyle, ethyle, propyle, octyle, octad6cyie, etc , 

des radicaux aryle, par exemple ph6nyle, tolyle, 

xylyle, etc , des radicaux aralkyle tels que benzyle, 

ph§nylethyle, etc , des radicaux cycloalkyle et 

cycloalkenyle tels que des radicaux cyclohexyle, 

cycloheptyle, cyclohexenyle, etc f des radicaux 

alkenyle, par exemple des radicaux vinyie, allyle, etc 

, des radicaux aikaryle, des radicaux cyanoalkyle 

tels qu'un radical cyanoethyfe, etc , des radicaux 

halogenoalkyle, ha!ogenoalk6nyle et halogenoaryle, 
tels que des radicaux chloromethyle trifluoro-3,3,3 
propyle, chlorophenyle, dibromophenyle, trifluoro- 
m6thylph§nyle, 

- (e symbole R' represente un atome d'hydrogene, 
un radical alkyle ayant de 1 a 4 atomes de carbone, le 
radical betam6thoxy-6thyIe. 

De preference au moins 60% des groupes R 
represented des radicaux methyle. La presence, Ie 
long de la chaine diorganopolysiloxanique, de faibles 
quantifes de motifs autres que R2SIO, par example 
de motifs de formule RsiOi,s et/ou Si02 n'est 
cependant pas exclue dans la proportion d'au plus 

2 o/o par rapport au nombre de motifs R2S1O. 

A titre d'exemples concrets de motifs de formules 
R2SiO et R3SiOo,5 et de radicaux de formule OR', 
peuvent etre cites ceux de formules : 
(CHahSiO. CH 3 (CH 2 - CH)SiO, CH 3 (C e H5)SiO, 
{C 6 ,H 5 )2SiO, 

CH 3 (C2H5)SiO, (CH3CH2CH2)CH 3 SiO, 
CH 3 (n.C 3 H 7 )SiO, 

{CH 3 ) 3 SiOo.5. (CH 3 ) 2 CH 2 = CHSiOo.5. 

CH3(C 6 H5)2SiOo.5. 

(CH 3 )(C 6 H5)(CH2-CH)SiOo,5 

OH, -OCH3. -OC2H5, -0-n.C 3 H 7 . -0-iso.C 3 H 7 , 

-0-n.C4Hg, 

- OCH2CH2OCH3 

Ces gommes sont commercialis6es par les fabri- 
cants de silicone ou peuvent dtre fabriquees en 
operant selon des techniques d6ja connues. 

Dans le procede selon la pr6sente invention la 
gomme (ou les gommes) est introduite, au moins 
dans sa plus grande partie, dans le malaxeur (1) 
double-vis, vers I'extremife amont (9) d'alimentation 
de ce malaxeur (1) par I'orifice G1 schematise par 



une fieche. Si toute la gomme n'est pas introduite en 
G1, Ie restant est introduit dans I'appareil malaxeur 
par I'orifice G2, dispose plus loin. 
Une charge poudreuse, par exemple de la silice de 

5 renforcement, au moins dans sa plus grande partie, 
est introduite dans le malaxeur (1) par la goulotte 
(grand orifice pour alimenter k fort d6bit des 
produits solides), sch6matis6e par la fieche Si, qui 
se trouve en aval de I'orifice G1 dont II a efe question 

10 ci-avant. Si toute la silice de renforcement n'est pas 
introduite en Si, le restant est introduit en S2 par une 
goulotte disposee plus loin. La silice de renforce- 
ment dont il s'agit est une silice dont le diametre 
particulate moyen est inferieur k 0,1 micron et dont 

15 la surface sp6ciflque (BET) est superieure k 20 m 2 /g, 
g6neralement comprise entre 40 et 400 m 2 /g. Ces 
sillces de renforcement peuvent §tre des silices de 
combustion et/ou de precipitation ou des melanges 
de celles-ci. Elles peuvent avoir 6t6 traifees ou non. 

20 Lorsqu'elles sont traifees, c'est g6n6ralement par 
des composes organoslllciques habituellement uti- 
lises pour cet usage. Parmi ces composes flgurent 
les methyipolysiloxanes, tels que I'hexamethyldlsilo- 
xane, I'octam6thylcyclotetrasiloxane, des m6thy!po- 

25 lysilazanes tels que i'hexamethyidisilazane, I'hexa- 
methytcyclotrisilazane, des chlorosilanes tels que le 
dimethyldichlorosilane, le trim6thylchlorosilane t le 
methylvinyldichlorosilane, le dimethylvinylchlorosi- 
lane, des alcoxysilanes tels que Ie dimethyldimetho- 

30 xysilane, le dimethylvinylethoxysilane, le trimethyl- 
methoxysilane. Les siiices de renforcement utilisees 
peuvent avoir des densites de I'ordre de 0,05, mais 
ont de preference des densites superieures a 0,1 et 
meme k 0,2, pour obtenir des "debits specifiques" 

35 eleves du malaxeur. 

La quantite (en poids) de silice de renforcement 
introduite dans I'appareil (1) malaxeur k double-vis 
est de 5 k 1 00 parties, de preference de 1 0 k 70, pour 
100 parties de gommes. 

40 Dans le procede selon la pr6sente invention pour 
la preparation de MM on peut aussi introduce par 
Tune ou lesgoulotte(s) Si et S2 representees ou par 
une goulotte faferale non representee sur la figure 1, 
au moins une charge dite d'extension qui se 

45 presente sous la forme de produits plus grossiere- 
ment dMs6s, de diametre particulate moyen sup6r- 
ieur a 0,1 micron. Comme exemples de telles 
charges on peut citer ie quartz broy6 t les silices de 
diatomees, les argiles calcines s, le carbonate de 

50 calcium, les fibres de verre, les oxydes det titane, de 
magnesium, d'aluminium, de fer, de zinc, le silicate 
de zirconium. 

La quantite en poids de charge (S) d'extension 
introduite dans I'appareil (1) malaxeur k double-vis 

55 est de 0 k 175 parties pour 100 parties de gommes. 
Lorsqu'on introduit 10 parties de silice de renforce- 
ment on peut introduire jusqu*& 175 parties de 
charges d'extension, tandls que lorsqu'on introduit 
70 parties de silice de renforcement on Introduit 

60 pratiquement pas de charge d'extension. 

II doit cependant etre indique que le procede 
selon la pr6sente invention peut etre mis en oeuvre 
sans utiliser de silice de renforcement. A titre 
indicatif les melanges-mautres obtenus peuvent, 

65 dans certains cas, contenir essentiellement du noir 
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de carbone comme charge. Dans le precede selon la 
presents invention, par charge poudreuse, il faut 
entendre une poudre dont la granulomere peut aller 
jusqu'a quelques millimetres. 

Dans le procede selon la presente invention de 5 
preparation de MM il est egalement avantageux 
d'introduire dans i'appareil malaxeur (1) a double- 
vis, par I'orifice [vers I'extremite (9) du malaxeur (1)] 
schematise par la fleche et la lettre H [orifice H) un 
produit antistructure pour eviter que les MM obte- 10 
nus evoluent au cours du temps, par exemple en 
durcissant. Ces produits ou agents antistructures 
sont connus et on peut notamment citer les huiles 
diorganopolysiloxaniques de viscosite inferieure a 
5 000 mPa.s a 25 °C, de preference de viscosite 15 
inferieure a 4 000 mPa.s. Ce sont des polymeres 
dont la chaine diorganopolysiloxane est formee 
essentiellement de motifs de formule R"2SiO et est 
bloquee a chaque extremite par . un radical de 
formule OR'. Dans ces formules R", identiques ou 20 
differents, represented des radicaux methyle, phe- 
nyle, vinyle, au moins 40<>/o de ces radicaux, de 
preference au moins 45 % de ces radicaux etant des 
radicaux methyle, tandis que R' a ia signification 
donnee ci-avant pour les gommes. 25 

A titre d'exemples concrets de motifs de formule 
R"2SiO et de radicaux de formule OR', peuvent etre 
cites ceux de formules : 

(CH 3 ) 2 SiO, CH 3 (CH 2 = CH)SiO, CH 3 (C 6 H 6 )SiO, 
(CeHsteSiO, 30 
C 6 H 5 (CH2 = CH)SiO, 

-OH, OCHa, -OC2H5, -OC 2 H 5t -0-n.C 3 H 7 , -OCH- 
2 CH 2 OCH 3 . 
De preference, sont utilisees : 

- des huiles dimethylpolysiloxaniques bloquees a 35 
chaque extremite de leur chaTne par des radicaux 
hydroxyle, methoxyle, betamethoxyethoxyle, de vis- 
cosite 10 a 200 mPa.s a 25 °C ; 

- des huiles methylphenylpolysiloxaniques, consti- 
tutes de motifs CH 3 (CeH5)SiO, bloquees a chaque 40 
extremite de leur chaine par des radicaux hydroxyle 
et/ou methoxyle, de viscosite 40 a 2 000 mPa.s a 25 

°C. 

En general on introduit dans ie malaxeur (1) a 
double-vis de 1 a 15 parties, de preference de 2 a 12 45 
parties de produit antistructure pour 100 parties de 
gomme de viscosite superieure a 1 000 000 mPa.s. 

Pour la preparation des melanges-mattres (MM) 
selon ia pr6sente invention il est egalement possible 
d'introduire dans la machine (1) a double-vis des 50 
additifs connus pour leurs proprietes ameliorantes 
des MM ou pour la coloration souhaitee qu'ils 
amenent aux MM. Ces additifs peuvent etre intro- 
duits en partie avec i'agent antistructure par I'orifice 
H et/ou etre introduits par I'orifice K situe plus en 55 
avant de I'extremite (9) d'introduction du malaxeur 
(1). Ces additifs, qui represented une fraction 
minoritaire par rapport a la gomme et a I'ensemble 
silice de renforcement + charges, peuvent avanta- 
geusement etre melanges entre eux avant d'etre 60 
introduits dans le malaxeur. 

A titre d'exemples de tels additifs qui peuvent etre 
introduits par exemple par I'orifice H et/ou K. on 
peut citer notamment : 

- des organohydrogenopolysiloxanes, 65 



- des polymeres organofluores, 

- des composes organosiloxaniques comportant, 
relies a I'atome de silicium, au moins un groupe 
acroyloxyalcoyle ou methacroyloxyaJcoyle, 

- des composes renfermant du bore. 

Ces additifs sont decrits et leurs proportions par 
rapport a la gomme (de viscosite inferieure a 
1 000 000 mPa.s) sont indiquees dans la demande de 
brevet franpais publiee sous le numero 2 557 121 , de 
la Societe RHONE-POULENC. II est egalement 
connu d'ajouter des produits azotes, tels que par 
exemple de I'hexamethyldisilazane et/ou de ia 
diethylamine, la proportion de ces produits etant 
generalement dans le rapport en poids de 0,1/100 a 
10/100 par rapport a la gomme de densite super- 
ieure a 1 000 000 mPa.s. Les vapeurs extraites grace 
au puits D sont condensees et decantees. La 
couche "silicone" peut §tre en partie recyclee. 

A sa sortie de rappareil malaxeur (1) a double-vls. 
vers I'extremite (10), le melange-mattre (MM), 
devolatilise grfice au puits D et a une temperature 
comprise entre 150 et 250 °C, est introduit directe- 
ment en continu dans un appareil monovis extrudeur 
(2) dont la Vitesse circonferentielle de la vis est 
comprise entre 2 cm/s et 1 m/s. de preference 
entre 5 cm/s et 25 cm/s. Cette vis tourne a une 
vitesse moindre que celle des vis du malaxeur (1) et 
elle tourne generalement entre 5 et 50 tr/mn (tours 
par minute). 

De facon avantageuse le melange-maltre (MM) 
est refroidi au cours de son avancement dans 
rappareil extrudeur (2) grace a une double enve- 
loppe externe de refroidissement (prevue autour du 
fourreau de la double-vis) dans laquelle circule par 
exemple de I'eau. La vis de I'appareil extrudeur (2) 
peut egalement avoir une circulation d'eau dans sa 
partie centrale pour le refroidissement du MM. Une 
telle extrudeuse monovis est commercialisee no- 
tamment par la Societe BERSTORFF par exemple 
sous la reference KE 90-6D. La compression 
progressive que la matiere subit par la vis de 
I'extrudeuse (2) permet de pousser, sans echauffe- 
ment notable, le MM a travers un filtre (3) compre- 
nant generalement un empilement de toiles metalli- 
ques retenues par une plaque a trous dans leque) la 
toile la plus fine est de 50 a 400 mesh. Cet 
empilement peut dtre monte de preference sur un 
changeur de filtres a changement automatique. Le 
MM passe alors a travers une flliere (4), a la suite du 
filtre (3). Le melange-maTtre a la sortie de lafiliere (4) 
est generalement a une temperature comprise entre 
120 et 220 °C. 

A sa sortie de la filiere (4) le melange-maltre (MM) 
est conforme, pour pouvoir §tre refroidi rapidement, 
sous forme d'au moins une bande, par exemple de 
10 cm de largeur et de 1 cm d'epaisseur, ou de joncs 
ayant de 1 a 10 mm de diametre. 

SI le MM est sous forme de bande, cette derniere 
peut etre par exemple refroidie par immersion dans 
de I'eau refrigeree entre 2 et 10 °C, puis sechee par 
actions combinees de la chafeur r6siduelle et d'un 
ventilateur. Eventuellement la bande peut etre 
refroidie par passage sur et/ou entre des rouleaux 
metalHques refroidis interieurement. Cette bande 
peut passer ensuite dans une trancheuse asservie a 
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une balance et ceci per met de fabriquer des 
troncons de MM de poids determine, qui par 
empilement permettent d'obtenir des "pains", g6n6- 
ralement de forme parall&iipipedique, au poids 
souhaite, par exemple de 6,25 kg, de 12,5 kg 

Ces "pains" peuvent §tre ensuite automatique- 
ment embaJI6s par exemple sous housse retractable 
ou sous film etirable, mis en cartons et palettises. 
Dans ia figure 1 tes operations de refroidissement et 
de sechage de 1a (ou des bandes) sont schematic 
sees par le rectangle numerate (5) tandis que le 
tranchage, Pempilement et I'emballage sont sche- 
matises par le rectangle numerate (6). L'etape de 
palettisation est reperee par le rectangle (8). II peut 
etre avantageux de realiser certaines de ces opera- 
tions dans une enceinte (7) isolee de I'exterieur, par 
exemple par un sac, de facon a ev'rter les souillures 
ou les poussieres ambiantes. 

Au lieu d'avoir une filiere (4) permettant d'obtenir 
un (ou des) profile sous forme d'une bande 
continue, il peut etre avantageux d'avoir une filiere 
permettant d'obtenir des joncs, c'est-a-dire des fils 
pleins continus, dont le diametre est compris 
generalement entre 1 et 10 mm, de preference 
entre 2 et 5 mm. Ces joncs peuvent Stre refroidis par 
un courant d'air froid avant d'etre sectionn6s en 
continu sous forme de granules ou pastilles selon 
une technique connue. 

H peut etre avantageux, avant de couper ces 
joncs, de les faire passer dans une atmosphere 
contenant de fines particules seches en suspension, 
comme par exemple du mica, du talc, de la terre de 
diatomee, du quartz broye, des silices de combus- 
tion ou de precipitation 

A titre de variante du procede decrit ci-avant, et 
bien que I'on prefere mettre en oeuvre le procede 
avec des silices de renforcement, de densite 
superieure a 0,1, il peut etre interessant pour la 
preparation de certains types de meianges-maltres 
(MM) et, plus particulierement pour ceux obtenus a 
partir de silices de renforcement de densite infe- 
rieure a 0,1 et de preference inferieure a 0,06, de 
proceder a un premelangeage de cette silice avec au 
moins 10 % de la quantite de la ou des gomme(s) de 
viscosite superieure a 1 000 000 mPa.s avant 
d'introduire ie melange obtenu dans le malaxeur (1) 
a double-vis. Pour cela on utilise un appareil 
premelangeur (11) qui est en liaison directe a sa 
sortie (12) avec I'extremite (9) d'alimentation du 
malaxeur (1) double-vis. Ce premelangeur (11) est 
schematise a ia figure 2 sur iaquelle ie malaxeur (1) 
a double-vis est represents seulement partiellement. 
Ainsi dans cette variante du procede selon la 
presente invention au moins la silice de renforce- 
ment et au moins une partie de la gomme de grande 
viscosite sont introduites, en continu, dans le 
premelangeur (11) vers son entree (13) d'alimenta- 
tion par les orifices et les "goulottes" schematisees 
par G'i et S'i. Eventuellement un agent antistructure 
et d'autres addittfs, parmi ceux cites ci-avant, 
peuvent §tre introduits en H'i. Le melange densifie 
obtenu est ensuite introduit, en continu a sa sortie 
(12) du premelangeur (11), dans I'extremite (9) 
d'alimentation du malaxeur (1) double-vis. Si toute la 
quantite de gomme n'est pas introduite, en continu, 



par I'orifice G'i dans le premelangeur (11), le restant 
peut etre introduit directement vers rextrem*rt6 (9) 
d 'alimentation du malaxeur (1) a double-vis. 
Dans cette variante du procede selon ia presente 

5 invention le premelangeur (11) comporte un ou des 
rotors tournant a tres grande Vitesse, c'est-a-dire 
ayant une vitesse peripherique comprise entre 2 et 
100 m/s, de preference entre 5 et 75 m/s. On entend 
ici par vitesse peripherique la vitesse lineaire atteinte 

10 par le rotor a sa peripheric par rapport a une stator 
fixe ou bien la vitesse differentielle du rotor par 
rapport a un autre rotor, par exemple coaxial. 

Le premelangeur (11) peut etre dispose horizon- 
talemcnt par rapport au malaxeur (1) double-vis, 

15 comme c'est le cas dans Ie procede selon la figure 2 
et etre directement dans le prolongement du 
malaxeur (1). Eventuellement le premelangeur (11) 
peut etre dispose verticalement (en equerre) par 
rapport au malaxeur (1) a double-vis. Lorsque le 

20 premelangeur (11) est dispose horizontalement, ce 
peut £tre par exemple I'appareil commercialise par la 
Societe HENSCHEL sous la reference KONTINUUM 
TK/D 250. Lorsque le premelangeur (11) est dis- 
pose verticalement, il peut etre constitue par 

25 exemple d'une "MISCHTURBINE" de la Societe 
BUSS ou d'un appareil SCHUGIMIX de la Societe 
SCHUGI. 

Le procede selon la presente invention de 
preparation en continu de meianges-maltres (MM) 

30 pour elastomeres silicones vulcanisables a chaud 
presente notamment I'avantage deja mentionne 
d'etre facilement automatisable et le fait de permet- 
tre I'obtention de tres grands "debits specifiques", 
c'est-a-dire une grande capacite de production par 

35 rapport a la taiile du malaxeur a double-vis utilise et 
plus pr6cis6ment par rapport au volume libre de ce 
malaxeur (1) double-vis lorsqu'il est vide. A titre 
indicatif, les debits de (MM) obtenus au moyen du 
malaxeur a double-vis corotatives du type ZE A 

40 de la Societe BERSTORFF ou CONTINUA de la 
Society WERNER et PFEIDERER sont compris 
entre 6 et 120 kg/litre/heure et plus couramment 
entre 15 et 60 kg/litre/heure, ce qui pour cette 
derniere fourchette de valeurs correspond a des 

45 temps de sejour moyens du produit a I'interieur du 
malaxeur compris entre 1 et 4 minutes. 

A titre de variante de I'appareillage precedem- 
ment decrit pour la mise en oeuvre du procede selon 
la presente invention, on peut Indiquer que I'appareil 

50 (2) monovis peut eventuellement etre remplace par 
un autre appareil permettant de mettre en presslon 
le (MM) sortant du malaxeur (1) a double-vis. A titre 
indicatif cet appareil (2) monovis peut etre remplace 
par une pompe a engrenages. 

55 D'autre part comme cela a deja et6 precise dans la 
description ci-avant le malaxeur (1) double-vis peut 
etre chauffe vers la zone Ai d' introduction de 
produits et il peut etre eventuellement refroidi vers 
sont extremite (10) grace a des fourreaux entourant 

60 ledit malaxeur et dans lesqueis circuient des fluides 
ad6quats. 

Les exempies suivants illustrent de facon non 
limitative et a titre illustratif des modes de mises en 
oeuvre du procede selon la presente invention. Dans 
65 I'exemple 1 on utilise I'appareillage repr6sente figure 
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1. Dans I'exemple 2, qui est en fait un contre-exem- 
ple, on demontre que le procede ne peut dtre 
satisfaisant quant aux (MM) obtenus si on n'utilise 
pas I'appareil (2) monovis de i'exemple 1. Dans 
I'exemple 3 on utilise I'apparelllage selon la figure 2 
pour la mfse en oeuvre du procede avec une siiice de 
densite inferieure a 0,05. Dans i'exemple 4 qui est en 
fait un contre-exemple, il est montre que le procede 
ne permet pas d'atteindre d'aussi bons rendements 
si le premelangeur (11) est enleve et que Ton utilise 
de la siiice de densite inferieure a 0,05. 

- EXEMPLE 1 : 

Pour fabriquer en continu un melange-maitre 
d'elastomere silicone vulcanisable a chaud de 
durete Shore A = 50, on utilise une ligne de 
materiels comprenant successivement en allant de 
I'amont a I'aval : 

a) -un malaxeur (1) modulaire continu a 
double-vis corotatives CONTINUA 120/40 D 
(diametre des vis 120 mm ; longueur des 
vis = 40 fois leur diametre) de la Societe 
WERNER et PFLEIDERER aJimente en matieres 
premieres au moyen de doseurs appropries 
dont il sera question ci-apres ; 

b) - une extrudeuse monovis (2), de diametre 
200/7 D accolee a I'equerre au malaxeur (1 ) ; 

c) - un changeur (3) de filtres BERINGER 
avec systeme de filtration constitue d'un en- 
semble de toiles metalliques, dont la plus fine 
fait 120 mesh, retenu par une plaque a trous ; 

d) - une filiere (4) plate de section 200 x 10 
mm ; 

e) - un systeme de refroidissement compre- 
nant un bac d'eau refrigeree a 10 °C dans 
laquelle est immergee la bande de melange- 
maitre extrud6e, un bac PETER GILLARD sur 
lequel on peut pulveriser de I'eau froide et 
ensuite eliminer I'eau residuelle au moyen de 
lames d'air produites par un ventilateur ; 

f) - un systeme de tirage et de decoupe de la 
bande ; 

g) - un robot manipulateur permettant d'em- 
piler ies troncons de bande sous forme de 
pains ; 

h) - une machine a emballer Ies pains sous 
film plastique et a conditionner en boites carton 
iesdits pains ; 

i) - une machine a palettiser Ies boites ; une 
machine a banderoler Ies palettes avec un film 
plastique. 

La gomme polydimethylsiloxanlque vinylee, de 
viscosite 2.5.10 7 mPa.s et contenant 700 ppm de 
groupements vinyles est dosee et introduite pres de 
I'extremite amont (9) des vis du maJaxeur (1) au 
moyen d'une pompe a engrenages VACOREX 70/70 
de la Societe MAAG. Cette pompe est maintenue en 
charge grace a une tremie a large ouverture remplie 
a niveau constant d'une hauteur de 1,50 metre de 
gomme. 

La siiice de combustion AEROSIL A 200 V 
(densite = 0,11) de la Societe DEGUSSA est dosee 
de maniere precise, a raison de 34 parties pour 100 
parties de gomme au moyen d'une balance continue 
a perte de poids (dite aussi "LOSS AND WEIGH 



FEEDER") DDW-H4-DDSR 80/600 de la Societe 
BRABENDER, et tombe d'une faible hauteur dans la 
goulotte Si du maJaxeur (1) situee pres de ('orifice 
d'amenee Gi de la gomme, juste en aval de celui-ci. 
5 Un melange liquide constitue de 3 parties d'une 
huile silicone a -co -hydroxylee de viscosite 50 
mPa.s, de 1,5 partie de I'huile precedente traitee 
B2O3, et de 0,3 partie de y -methacryloxypropyltri- 
methoxysilane est dose a raison de 4,8 parties pour 

10 100 parties de gomme, au moyen d'une pompe a 
pistons LEWA type H2 et alimente le malaxeur (1) 
par I'ortfice (H) [voir figure 1.] situe juste en amont 
de celui G1 de la gomme. 
Le profil des vis a ete optimise de facon a obtenir 

15 un bon avalement des matieres premieres en 
particulier de la siiice, la rapidlte d'incorporation de 
celie-ci, une bonne qualite de dispersion et un 
echauffement convenable (temperature du melange 
n'excedant pas 240 °C). A noter que cet echauffe- 

20 ment est limite par Ies refroidissements conjoints 
des fourreaux et des vis du malaxeur (1) au moyen 
de circulation d'eau froide. Par optimisation du profil 
des vis, on entend le choix judicieux a la fois du 
nombre, du type et de la position sur Ies arbres 

25 d'entraTnement des elements de vis {elements 
malaxeurs, elements pousseurs), ceci dans toutes 
Ies zones de travail de la machine (zone d'incorpora- 
tion de la siiice ; zone de malaxage ; zone de 
devolatilisation ; zones de mise en pression, etc ) 

30 et conduisant a la mise au point d'un profit 
geom6trique optimal. 

De m§me, en ce qui concerne Ies fourreaux, la 
forme des goulottes et orificies d'alimentation ainsi 
que leur position d'une part, le nombre et la position 

35 des events atmospheriques d'autre part, ont egale- 
ment fait I'objet d'une optimisation de maniere a 
favoriser la desaeration de la siiice, son incorpora- 
tion et sa dispersion fine dans le melange. 
La temperature de la masse au niveau de la zone 

40 de devolatilisation situee pres de la sortie du 
malaxeur (1) est de 227 °C pour une Vitesse des vis 
de 300 t/mn et un debit total de 405 kg/h. La zone de 
devolatilisatlon reliee au circuit de vide est mainte- 
nue a une pression de 25 mbar. 

45 Le circuit de vide comprend un condenseur/de- 
canteur et une pompe a anneau liquide SIHi. Les 
condensats sont recueillis et decantes ; on elimine ia 
phase aqueuse et on recupere une phase huileuse 
constituee principalement de polysiloxanes me- 

50 thyles lineaires a - co -dihydroxyles et de polysilo- 
xanes methyles cycliques. 

Le produit sort du malaxeur (1) double-vis a 231 
°C sous une pression de 2 bars pour entrer dans 
Textrudeuse (2) monovis refroidie a I'eau (c6te vis et 

55 cdte fourreau). Le produit monte progressivement 
en pression jusqu'a 70 bars a hauteur du disposltif 
de filtration (3), puis apres filtration est extrude sous 
forme d'une bande de 200 x 10 mm de section ; la 
temperature de la masse est alors tombee a 170 °C. 

60 La bande est alors immergee dans I'eau sur trois 
metres puis passe sur le banc PETER GILLARD a 
Tissue duquel la temperature moyenne de la masse 
est tombee a 70 °C grace a la pulverisation d'eau et 
au soufflage d'air froid sur la surface de la bande. 

65 Celle-ci, parfaitement essoree et sechee est ensuite 
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tranchee en tronpons de 50 cm de longueur. Le 
robot manipulateur muni de ventouses rellees 
successivement au vide et a un reseau d'air 
comprime, empile les tronpons sur 10 cm d'epais- 
seur et forme des pains de 12,5 kg. La frequence de 
tranchage est conditionnee par les releves de poids 
des tronpons sur une balance asservissant le 
disposltif de tranchage. Les pains sont ensuite 
embalies, conditionnes et palettises automatique- 
ment. 

- EXEMPLE 2 : 

Identique a I'exemple 1 sauf en ce qui concerne la 
filtration et Textrusion. Celles-ci sont realisees 
directement en sortie du malaxeur (1) double-vis et 
done sans utiliser I'extrudeuse (2) monovis. Le 
malaxeur (1) double-vis est capable a lui seul de 
generer la pression necessaire a la filtration et a 
('extrusion mais dans les conditions operatoires 
precitees (debit 405 kg/h ; vitesse de vis 300 t/mn), 
I'auto-echauffement du melange par friction est plus 
intense et la temperature en sortie de double-vis 
atteint 275 °C, ce qui est considere comme prohibitif 
pour les performances du produit final. De plus des 
moyens supplementaires de refroidissement de ia 
bande extrudee ont ete necessaires. 

- EXEMPLE 3 : 

Dans une installation fonctionnant en continu 
derivee de celle de I'exemple 1 on fabrique, a raison 
de 140 kg/heure, un melange-maitre a partir des 
matieres premieres suivantes : 

- gomme polydimethylsiloxane contenant 700 ppm 
de groupements vinyle, de viscosite 2,5. 10 7 mPa.s 
100 parties 

- silice de combustion de 300 m 2 /g traitee par 

i'octamethyltetracyclosiloxane 54 

parties 

- huile polydimethylsiloxane a-<o -dihydroxylee 
de viscosite mPa.s 
4 parties 

- y -methacryloxypropyltrimethoxysilane 1 

partie 

Par rapport a I'exemple 1 , on utilise comme couple 
malaxeur (1) double-vis/extrudeuse (2) monovis un 
ensemble de ia Societe BERSTORFF ZE 60 A-40 
D(1)/KE 90-6 D (2) mieux adapte au debit souhaite 
de 140 kg/h et pour incorporer plus rapidement ia 
silice, on utilise en plus un pre-melangeur (11) 
KONTINUUM TK/D-250 de la Societe HENSCHEL 
place en amont du maJaxeur (1) double-vis [figure 
2J. En effet, la silice traitee par I'octamethylcyclote- 
trasiloxane se caracterise par une tres faibie 
densite (d inferieure ou egale a 0,05), ce qui redu'rt 
considerabiement le debit de production de (MM) si 
on utilise simplement la technique d'introduction 
directe des matieres premieres dans le malaxeur (1) 
double-vis par suite des difficultes d'avalement de 
cette silice. Le pre-melangeur (11) [figure 2.] dont on 
a modifie comme on le precise plus loin la zone 
d'entree (13), est monte directement sur le malaxeur 
(1) par son extremite (9) sans tremie ou volume 
intermediate de stockage, e'est-a-dire que ia trappe 
de sortie (12) du pre-melangeur (11) se raccorde 
juste au-dessus de la goulotte Si du malaxeur (1), 



goulotte normalement reservee a Introduction de la 
silice seule lorsqu'on utilise la technique directe 
decrite dans I'exemple 1. 
Le proftl des vis ainsi que la configuration des 

5 fourreaux du malaxeur (1) a fait I'objet du m§me 
genre d'optimisation que celui indique dans Pexem- 
pie 1 pour optimlser deblt/qualite de la dispersion et 
maitrise de ia temperature de la masse. 
Un prelevement du pre-melange effectue en (9) a 

10 I'entree du malaxeur (1) double-vis [qui normale- 
ment, e'est-a-dire pendant les conditions usuelles 
de fabrication, est impossible a isoler], montre qu'a 
ce stade, le produit se trouve deja densifie. II est 
homogene a grand e echelle mais encore hetero- 

15 gene a I'echelle du mm ; ii est incapable de couler 
facllement et a une tendance marquee a se tasser et 
a colmater une tremie quand on essaie de le faire 
couler sous charge mdme faibie (inferieure a 20 cm). 
On comprend que I'lnstallation decrite dans cet 

20 exemple puisse quand meme parfaitement fonction- 
ner lorsqu'on saura que le pre-melangeur (11) ne 
refoule le produit que sous une tres faibie pression 
(de Pordre de 10 3 Pa), que le produit tombe 
directement, sans pratiquement aucun volume mort, 

25 dans la zone interne amont (9) du malaxeur (1) 
double-vis par Tlntermediaire d'une goulotte de 
grande ouverture divergente et que les filets de vis 
du malaxeur (1) situes juste au-dessous de ladite 
goulotte sont capables d'evacuer rapidement vers 

30 i'aval ledit premelange en raison d'une profondeur et 
d'un pas adaptes. 

Le pre-melangeur (11) a ete modifie de fapon a 
ameliorer I'alimentatlon, I'enrobage -par la silice- et 
la fragmentation du flux de gomme entrant. Pour ce 

35 faire, on a change assez considerabiement la 
conception des arrivees de matieres premieres ; en 
particulier, la gomme arrive par le haut, a Pextremite 
(13), dans le pre-melangeur (11) sous forme divisee 
en une vingtaine de petits boudins cylindriques de 8 

40 mm de diametre grace a une filiere (a trous) de 70 
mm ; la silice arrive par une espace annulaire autour 
des boudins de gomme gr£ce a une tubulure 
d'admission de 160 mm de diametre concentrique 
de la filiere a gomme, et "I'huile" (on a pre-melange 

45 ici i'huile et le y-methacryloxypropyltrimethoxysi- 
lane) arrive par une tubulure cylindrique simple (non 
representee) situee devant [en considerant le sens 
de deplacement du rotor externe du pre-melangeur 
(11)] I'arrivee de la silice. 

50 Apres la mise en route des rotors, on procede a la 
mise en marche des doseurs dans I'ordre suivant : 
huile - silice - gomme. La vitesse des rotors du 
pre-melangeur (11) est de 500 t/mn et 1 400 t/mn 
respectivement pour le rotor externe et le rotor 

55 interne contra-rotatif. 

A I'equilibre de fonctionnement obtenu apres 5 
minutes de marche, la temperature du pre-melange 
entrant dans le malaxeur (1) double-vis est de 62 °C 
et sa densite apparente non tass6e est de 0,38. 

60 Le produit entraTne par le malaxeur (1) double-vis 
est progressivement transforme en continu en pate 
qui est alors echauffee par friction, devolatillsee, 
filtree, extrudee, refroidie, mise en forme et emballee 
automatiquement comme dans Texemple 1 et cecl 

65 sans aucune rupture de charge ni aucun stockage 
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temporaire meme bref de matiere entre les doseurs 
des matieres premieres et la production des pains 
de melange-maTtre embalies. 

- EXEMPLE 4 : 5 

On essaye de fabriquer le melange-maTtre de 
I'exemple 3 mais en revenant a la technique 
d'introduction directe de la silice et des autres 
matieres premieres dans le malaxeur (1) double-vis, 
c'est-a-dire en se passant du pre-melangeur (11). 10 
Etant donne la tres faible densite de la silice, il y a 
engorgement du malaxeur (1) avec le debit total 
initialement impose (140 kg/g) et on doit ramener ce 
dernier a 45 kg/h seulement pour obtenir un 
fonctionnement stable dudit malaxeur (1), tout en 15 
ayant une quaJite de melange-maitre inferieure. 



Revendicatlons 20 

1. - Procede de preparation en continu de 
melanges-maTtres, sous forme de p&tes 
epaisses et homogenes, pour obtenir ulterieu- 
rement des elastomeres silicones vulcanisables 25 
&chaud, caracterise : 

- en ce qu'on alimente en continu un 
malaxeur (1) k double-vis sans fin avec au 
moins -a) une gomme polyslloxanique compre- 

nant de 0 a. 4 0/0 en poids de groupement vinyle 30 
et dont la viscosite k 25 °C est superieure a 
1 000 000 mPa.s, et -b) une charge poudreuse 
dont la surface specifique est superieure a 20 
m 2 /g, le rapport ponderal charge/gomme etant 
compris entre 5/100 et 100/100, de preference 35 
entre 10/100 et 70/100, 

- en ce qu'on degaze les produits volatils au 
cours de leur avancement dans le malaxeur (1), 

- en ce que les vis toument a. une Vitesse 
circonferentielle comprise entre 2cm/s et 5 40 
m/s, de preference entre 50 cm/s et 3 m/s, 

- en ce que le melange-maTtre est entraTne 
par les vis k I'extremite (10) du malaxeur (1) 
opposee a celle (9) vers laquelle les produits 

ont ete introduits, 45 

- en ce que le mfelange-maTtre passe en 
continu du malaxeur (1) double-vis dans un 
appareii (2) ou il est mis en pression, 

- en ce que le melange-maTtre passe en 
continu au travers d'un filtre (3) a sa sortie de 50 
I'appareil (2). 

2. - Procede selon la revendication 1, carac- 
terise en ce qu'on alimente de plus le malaxeur 
(1) double-vis avec au moins un agent 
antistructure, la proportion de cet agent etant 55 
de 1/100 k 15/100, de preference de 2 k 12 0/0 

en poids, par rapport a la gomme polysiloxani- 
que. 

3. -Procede selon Tune quelconque des 
revendicatlons precedentes, caracterise en ce GO 
que la charge est une charge de renforcement 

dont la surface specifique est superieure a. 20 
m 2 /g, generalement comprise entre 40 et 400 
m 2 /g. 

4. - Procede selon la revendication 3, carac- 65 



terise en ce que la charge de renforcement est 
une silice de combustion et/ou de precipitation. 

5. -Procede selon Tune quelconque des 
revendications precedentes, caracterise en ce 
que I'appareil (2) de mise en pression est un 
appareii monovis (2) dont la vitesse circonfe- 
rentielle est comprise entre 2 cm/s et 1 m/s, de 
pref6rence entre 5 cm/s et 25 cm/s. 

6. - Procede selon I'une quelconque des 
revendications precedentes, caracterise en ce 
que le temps de sejour moyen des produits 
dans le malaxeur (1) double-vis est compris 
entre 30 secondes et 10 minutes, de preference 
entre 1 et 4 minutes. 

7. - Procede selon Tune quelconque des 
revendications precedentes, caracterise en ce 
que le profil et la configuration des vis k 
I'interieur du fourreau interne du malaxeur (1) 
double-vis sont tels que les produits. au cours 
de leur avancement, s'echauffent entre 150 et 
270 °C, de preference entre 180 et240 °C. 

8. -Procede selon I'une quelconque des 
revendications precedentes, caracterise en ce 
que le melange-maTtre filtrfe passe en continu, a. 
la sortie du filtre (3), k travers une filiere (4) 
permettant J'obtention de bandes ou profiles 
qui sont ref roidis, sectionnes, conditionnes k la 
forme et au poids voulus, et embalies automati- 
quement. 

9. - Procede selon la revendication 6, carac- 
terise en ce qu'au moins le refroidissement des 
bandes ou profiles, leur sectionnement et leur 
conditionnement se font dans une enceinte (7) 
surpressee, avec un sas. 

10. -Procede selon I'une quelconque des 
revendications 8 ou 9, caracterise en ce qu'& la 
sortie de la filiere (4) on obtient des joncs qui 
sont refroldis puis recouverts par pulverisation 
d'une fine couche de particules seches avant 
d'etre tranch6s en granules. 

11. -Proc6de selon I'une quelconque des 
revendications 5 a 10, caracterise en ce que le 
melange-maitre est refroidi partlellement au 
cours de son avancement dans I'appareil (2) 
monovis. 

12. -Procede selon I'une quelconque des 
revendications 4 411 dans lequei les silices de 
renforcement utilisees ont une densite super- 
ieure k 0,1 , de preference superieure k 0,2. 

13. - Procede selon I'une quelconque des 
revendications 4 411, caracterise en ce que la 
silice utilises a une densite inferieure a 0,1, de 
preference inferieure k 0,06, et en ce qu'avant 
d'etre Introduces dans le malaxeur (1) double- 
vis, la silice et au moins une partie de la gomme 
sont introduites en continu dans un appareii 
pre-melangeur (11) fonctionnant en continu 
sans stockage intermediate et dont la sortie 
(12) debouche directement vers I'extremite (9) 
d'alimentation du malaxeur (1) a double-vis, la 
vitesse circonferentielle des moyens d'agitation 
de cet appareii pre-melangeur (11) etant com- 
prise entre 2 m/s et 100 m/s. 

14. - Proc6de selon la revendication 13, dans 
lequei la silice de renforcement utilisee est une 
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silice de combustion traitee par un polyorgano- 
cyclopolysiloxane, de preference par roctame- 
thylcyclotetrasiloxane. 
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